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ÚVOD
Úvod
Rastrovací sondová mikroskopie (Scanning Probe Microscopy – SPM) je poměrně nová
mikroskopická technika, která získává zvětšený obraz zaznamenáváním dat při rastrování
sondou v blízkosti povrchu vzorku. Tato data postupně vyplňují dvourozměrnou matici –
vzniká obraz. Hodnoty v této matici odpovídají velikosti měřené veličiny. Takto se měří
např. topologie povrchu vzorku.
Prvním realizovaným zástupcem SPM byl v roce 1982 rastrovací tunelovací mikroskop
(Scanning Tunneling Microscope – STM), zkonstruoval jej výzkumný tým IBM v Zürichu,
který vedl Gerd Binnig a Heinrich Rohrer [1]. V průběhu osmdesátých let došlo k velkému
rozvoji na poli SPM, který pokračuje až doposud. V rámci tohoto vývoje se podařilo
dosáhnout významných výsledků, např. zobrazování povrchu a krystalových struktur na
povrchu u některých látek s atomárním rozlišením [2, 3, 4], či manipulace s jednotlivými
atomy a vytváření atomárních struktur na povrchu vzorku [5]. Hlavním přínosem tohoto
rozvoje jsou však objevy nových technik a sond pro měření SPM. V dnešní době se počet
známých technik rozrostl na několik desítek [6]. Mezi nejpoužívanější a nejobsáhlejší tech-
niky SPM patří STM a mikroskopie atomárních sil (Atomic Force Microscopy – AFM),
oběma se bude tato práce zabývat.
Předmětem této dizertační práce je vývoj mikroskopů SPM na Ústavu fyzikálního
inženýrství (ÚFI) na Fakultě strojního inženýrství, VUT v Brně. Konkrétněji je to vývoj
technologie mikroskopů SPM a implementace technik STM a AFM se zaměřením na sondy
založené na křemenných rezonátorech. Cíle jsou rozděleny do tří celků podle konkrétních
řešených projektů a podrobněji jsou rozebrány v následujících odstavcích.
První projekt se zabývá vývojem řídicího systému pro experimenty SPM. Řídicí sys-
tém je vyvíjen jako univerzální a použitelný pro jakýkoli mikroskop SPM, jeho součástí
jsou veškeré potřebné prvky jako řídicí jednotka, vysokonapěťový zesilovač, napájecí jed-
notka, oscilační jednotka, předzesilovače měřených signálů apod. Celý systém je budován
s důrazem na univerzálnost a jednoduchou upravitelnost pro použití s různými mikroskopy
SPM a na měření různých technik SPM. Systém je vyvíjen a provozován na ÚFI.
Druhý projekt se zabývá vývojem mikroskopu qPlus AFM/STM vhodného pro měření
v ultravysokém vakuu (Ultra High Vacum – UHV), nízkých teplotách (kapalného helia)
a silných magnetických polích. Vývoj tohoto mikroskopu probíhal na univerzitě v Ham-
burku (Universität Hamburg, Německo) a bude dále používán na univerzitě v Nijmegenu
(Radboud Universiteit Nijmegen, Nizozemsko) ve skupině Prof. A. Khajetoorianse.
Třetím projektem je vývoj a implementace technologie qPlus do mikroskopu SPM
vhodného pro simultánní měření s rastrovacím elektronovým mikroskopem v podmínkách
UHV s možností chlazení vzorku průtokovým kryostatem. Mikroskop je vyvíjen na ÚFI1.
V rámci implementace byl vyvinut předzesilovač vhodný pro práci v UHV (zabudovaný
přímo v těle mikroskopu).
1Na projektech vyvíjených na ÚFI spolupracuje celá skupina mikroskopie atomárních sil, jmenovitě:
Tomáš Šikola, Jan Neuman, Zdeněk Nováček, Dalibor Šulc a Michal Pavera.
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1. RASTROVACÍ SONDOVÁ MIKROSKOPIE
1. Rastrovací sondová mikroskopie
Mikroskopie rastrující sondou je vedle mikroskopie optické a elektronové jedním ze tří
nejrozsáhlejších a nejrozšířenějších odvětví současné mikroskopie. Principiálně se však od
dvou předchozích velmi odlišuje. Základem technologie SPM je interakce mezi zkouma-
ným vzorkem (jeho povrchem) a sondou coby nástrojem mikroskopu. Tato interakce je
zkoumána v tzv. blízkém poli, tzn. že vzdálenost vzorku a sondy je menší než 100 nm. Při
takovémto vzájemném přiblížení odpadají problémy, které omezují rozlišení mikroskopie
dalekého pole, což je především difrakce. Nevýhodou však je, že v blízkém poli můžeme
o vzorku získat pouze lokální informaci, takže pro získání celého dvourozměrného obrazu
musíme sondou nad povrchem vzorku rastrovat a zaznamenávat data postupně v každém
bodě rastru.
V závislosti na typu snímané interakce (fyzikální veličiny) nebo na konstrukci sondy
rozlišujeme různé techniky mikroskopie SPM. Od vzniku SPM v roce 1982 až do sou-
časnosti se jejich počet velice rozrostl, hlavními zástupci však stále zůstávají rastrovací
tunelovací mikroskopie a mikroskopie atomárních sil. Měřenou interakcí u AFM jsou síly
atomárního původu působící mezi ostrým hrotem a vzorkem.
Mikroskopy SPM se podle měřené techniky mohou lišit jak v konstrukci, tak použitou
měřicí elektronikou. Na obrázku 1.1 je znázorněno obecné schéma mikroskopu SPM, kon-
krétní mikroskopy pak podle měřené techniky některé prvky nevyužívají. Měřený vzorek
je umístěn na skeneru, který umožňuje pohyb do stran (použit pro rastrování) a pohyb
vertikální (směr k/od vzorku). Na vzorek může být přiloženo napětí (tzv. předpětí – bias
voltage Ubias) a můžeme měřit proud Itip procházející elektrickým obvodem hrot-vzorek.
Samotná sonda může být excitována a odezva na sondě detekována, konkrétní typ excitace
a detekce se může velice odlišovat. Závisí na užité technice SPM a na typu sondy.
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Obrázek 1.1: Obecné schéma mikroskopu SPM se všemi použitel-
nými prvky, konkrétní typy mikroskopů (podle měřené techniky, či
použité sondy) nemusí vždy využít všechny.
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2. Sondy založené na křemenném
rezonátoru
Kromě běžných křemíkových ramének se pro měření v módu dynamické AFM využí-
vají také speciální sondy založené na křemenných rezonátorech. Průkopníkem je na tomto
poli Franz Josef Giessibl, který se začal těmito sondami zabývat mezi prvními [7]. K jejich
výrobě se používají průmyslově vyráběné křemenné rezonátory používané v elektronice
jakožto zdroje přesné frekvence. Požadavky na parametry křemenných rezonátorů a sond
pro AFM, jako jsou stabilita rezonanční frekvence a vysoké Q, jsou si velice podobné.
Rezonátory fungují na základě piezoelektrických vlastností křemene. Rezonátor vyrobený
z monokrystalu křemene mechanicky kmitá na vlastní frekvenci, takže na některých mís-
tech vzniká přetvoření a díky piezoelektrickému efektu elektrický náboj. Proto jsou na
jeho povrchu napařeny elektrody, které náboj sbírají, a generují tak periodický elektrický
signál s přesnou frekvencí. Sondy vyrobené z křemenných rezonátorů se od komerčních
křemíkových cantileverů odlišují tvarem i materiálem, takže i jejich mechanické vlastnosti
jsou jiné.
Nevýhodou sond vyrobených z křemenných rezonátorů ve srovnání s běžnými ko-
merčně dostupnými cantilevery je nutnost jejich ruční výroby. Sonda vzniká přilepením
atomárně ostrého hrotu na tělo rezonátoru nejčastěji na místo, kde je při vlastních kmi-
tech rezonátoru největší výchylka. Většinou si uživatel vyrábí sondy svépomocí, ale exis-
tují i firmy nabízející jejich výrobu na zakázku (například NaugaNeedles LLC ). Některé
firmy (např. firma Omicron NanoTechnology GmbH ) dodávají hotové senzory ke svým
komerčním SPM mikroskopům. Naopak výhodou křemenných sond je jejich piezoelek-
trický princip, který umožňuje elektronické vyčítání výstupního signálu, což zjednodušuje
hardware mikroskopu – není potřeba optické či jiné detekce prohnutí cantileveru.
2.1. Vlastnosti sond pro dynamický mód AFM
Parametry, které se u sond používaných pro dynamické AFM určují, jsou především zá-
kladní rezonanční frekvence f0, tuhost k a Q-faktor. Každý z nich hraje při měření AFM
roli, jejich vlivem se bude zabývat tato podkapitola.
Základní vlastní frekvence sondy f0 je její nejnižší rezonanční frekvence. Mechanické
kmity sondy na frekvenci f0 jsou nejméně tlumeny, a proto bývá frekvence f0 pro měření
dynamického AFM používána nejčastěji. Hodnota vlastní frekvence sondy nejvíce ovli-
vňuje maximální možnou rychlost rastrování během měření. Nad každým bodem obrázku
AFM musí sonda setrvat po dobu, která je nepřímo úměrná f0, takže v zásadě je pro
měření AFM vhodná co největší hodnota f0. Ve skutečnosti však záleží také na způsobu
detekce výchylky cantileveru, některé metody detekce totiž trpí modrým šumem [8], jehož
důsledkem je nízký odstup signálu od šumu pro příliš vysoké vlastní frekvence.
Q-faktor, neboli faktor kvality oscilátoru (kmitající sondy) označovaný Q, je poměr
energie oscilátoru, která zůstane v rámci jednoho kmitu na rezonanční frekvenci zachována
Eosc, ku energii, která je v rámci jednoho kmitu disipována, ∆Ekmit:
Q = 2pi
Eosc
∆Ekmit
. (2.1)
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Kvalitu oscilátoru můžeme také chápat jako míru konstantnosti přesné rezonanční frek-
vence. Čím větší je hodnota Q, tím je maximum rezonanční křivky užší a vyšší. Jinými
slovy, zvyšuje se amplituda kmitů rezonátoru na rezonanční frekvenci a kmity na frek-
vencích blízkých rezonanční frekvenci se naopak potlačují. Když je rezonátor buzen na
svojí vlastní rezonanční frekvenci, jsou fluktuace jeho aktuální frekvence kmitů (frekve-
nční šum) tím menší, čím je hodnota Q vyšší. Takže pro měření v dynamickém módu
AFM, při kterém sledujeme rezonanční frekvenci sondy, nebo spíše vliv interakcí hrotu se
vzorkem na její hodnotu, je vhodné použít sondu s co největší hodnotou Q [9].
Hodnota tuhosti sondy k udává velikost síly, kterou cantilever klade vůči nucenému
prohnutí. U běžných průmyslově vyráběných cantileverů pro dynamickou AFM se hodnota
k pohybuje přibližně v rozmezí 2 N/m až 200 N/m. Při použití sondy s příliš nízkou
hodnotou tuhosti může i v dynamickém AFM docházet k podobným problémům jako
u kontaktního AFM – přiskočení do kontaktu. Při měření dynamickém módu AFM je
problém mírně odlišný, v tomto případě raménko kmitá na rezonanční frekvenci a interakce
hrotu se vzorkem kmitání narušuje. V případě, že potenciál vazby vznikající mezi hrotem
a vzorkem je podobný nebo dokonce větší nežli energie kmitajícího cantileveru Eosc =
1
2
k A2 (kde A je amplituda kmitů), může být narušení kmitů natolik velké, že měřené
veličiny nepůjdou z průběhu výchylky cantileveru určit či dojde k úplnému zastavení
kmitů. F. J. Giessibl v [10] srovnává hodnotu energie Eosc kmitající sondy pro různé
velikosti amplitudy při zachování konstantní vzdálenosti dolní úvrati kmitajícího hrotu
od vzorku s energií vazby hrotu se vzorkem Vmorse určenou podle podle Morseho potenciálu
[11]. Běžné cantilevery s hodnotou k v řádu desítek N/m (což jsou typické hodnoty pro
průmyslově vyráběné křemíkové cantilevery) splňují podmínku energiové nerovnováhy:
Eosc > Vmorse při amplitudách kmitů v řádu jednotek nm. To znamená, že kmity běžných
cantileverů při přibližování hrotu ke vzorku zůstávají stabilní pro amplitudy kmitů v řádu
jednotek nanometrů a více.
Zároveň však F. J. Giessibl v [8] uvádí, že velikost amplitudy kmitů (opět při zachování
konstantní vzdálenosti dolní úvrati kmitajícího hrotu od vzorku) ovlivňuje citlivost sondy
na různé síly podle délky jejich dosahu. Sonda je nejcitlivější na ty síly, jejichž délka dosahu
přibližně odpovídá velikosti amplitudy, se kterou aktuálně hrot kmitá. Za předpokladu, že
atomární síly jsou složeny ze slabších sil delšího dosahu a silnějších sil krátkého dosahu,
je výhodné mít možnost libovolně měnit amplitudu mechanických kmitů sondy, a tím
volit složku atomárních sil, na kterou je měření dynamického AFM citlivé. Například pro
měření silnějších atomárních sil s krátkým dosahem (≈ 100 pm) je ideální volit podobnou
hodnotu amplitudy kmitů sondy. Kromě získání větší citlivosti na krátkodosahové síly se
tím také sníží míra vlivu sil s delším dosahem (viz obr. 2.1) [9].
Předcházející dva odstavce dávají do vzájemného vztahu hodnotu k tuhosti sondy a
složku atomárních sil (respektive délku jejího dosahu), která je předmětem zamýšleného
měření AFM v dynamickém módu. Vhodná hodnota tuhosti sondy umožňuje stabilní
kmity sondy s velikostí amplitudy kmitů odpovídající délce dosahu aktuálně měřené ato-
mární síly. Pro síly s delším dosahem je vhodné volit sondy s tuhostí v řádu desítek N/m
a pro síly s krátkým dosahem sondy s tuhostí v řádu stovek až tisíců N/m. Pokud by
tuhost byla až příliš velká, mohlo by hrozit, že i při kmitech s malou amplitudou nebude
sonda dostatečně citlivá na měření atomárních sil [12].
Kromě velikosti hodnot jednotlivých parametrů však velice záleží i na udržení jejich
konstantnosti během měření. Abychom byli schopni správně interpretovat naměřená data,
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2.2. KŘEMENNÁ LADICÍ VIDLIČKA
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Obrázek 2.1: Srovnání relativního příspěvku atomárních sil s krát-
kým a dlouhým dosahem do výsledného posunutí rezonanční frek-
vence ∆f , v závislosti na amplitudě A kmitů sondy AFM vztažené
k délce λ dosahu sil s krátkým dosahem, při zachování konstantní
vzdálenosti dolní úvrati kmitajícího hrotu od vzorku. Převzato z [9].
musí být zajištěno, že změny měřené interakce (mezi hrotem a vzorkem) nejsou způsobeny
změnami parametrů sondy v průběhu měření.
2.2. Křemenná ladicí vidlička
Křemenná ladicí vidlička (Quartz Tuning Fork – QTF) je rezonátor, který využívá tvaru
ladičky, tvaru s vysokou symetrií, typově se jedná o dvojitý vázaný oscilátor. Díky vysoké
symetrii QTF dosahuje vysokých hodnot Q-faktoru (desítky tisíc). V elektronice se vyu-
žívá zejména jako zdroj přesné frekvence pro měření času – nejrozšířenější pro tento účel
jsou QTF s frekvencí 215 Hz neboli 32,768 kHz, která je výhodná pro digitální zpracování.
Průmyslově se však vyrábí i vidličky s vyššími rezonančními frekvencemi s hodnotami
přibližně až do 100 kHz. Na obr. 2.2 jsou fotografie QTF a schéma rozmístění a zapojení
elektrod. Při základní vlastní frekvenci vidličky kmitají ramena proti sobě. V tomto módu
dosahuje vidlička nejvyšších hodnot Q a je také nejméně ovlivňována vnějšími otřesy a
rázy. To je výhodné pro použití v přenosných zařízení, například v náramkových hodin-
kách, pro které byl rezonátor QTF vyvíjen především. Materiál, ze kterého jsou vidličky
vyráběny, je monokrystal křemene SiO2. Použit je speciální přířez označovaný: X + 5◦,
díky tomu mají vidličky výbornou stabilitu vlastní frekvence kolem teploty 25 ◦C.
Vysoká hodnota Q vidličky je pro měření v dynamickém módu AFM velice výhodná,
skrývá však jedno úskalí – je silně závislá na symetrii rezonátoru. Při výrobě sondy (nale-
pením hrotu na jedno z ramen) je však symetrie narušována. Dle [13] hodnota Q-faktoru
volné vidličky rychle klesá s hmotností přidanou na jedno z ramen a to už od nízkých hod-
not ≈ 1% hmotnosti ramene vidličky. Pro měření v dynamickém módu AFM je vhodná
co nejvyšší hodnota Q, její snížení po přilepení hrotu na jedno z ramen však ještě není
natolik kritické. Horší vlastností v tomto ohledu je velká strmost závislosti hodnoty Q na
přidané hmotnosti. Při měření AFM je totiž sonda přiblížena k povrchu vzorku, přičemž
síly působící mezi hrotem a vzorkem ovlivňují jen jedno z ramen vidličky – jsou vzhledem
k rezonátoru nesymetrické. Při měření s volnou vidličkou tedy hrozí změny hodnoty Q
sondy v průběhu měření, v závislosti na velikosti interakce mezi hrotem a vzorkem.
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Obrázek 2.2: Křemenná ladicí vidlička, typ E158 (firmy Micro
Crystal AG), používaná pro výrobu AFM sond na ÚFI. Vlevo fo-
tografie QTF v kovovém pouzdře a otevřené. Vpravo nákres vidličky
s označením jednotlivých rozměrů a se schematickým znázorněním
elektrod a jejich zapojení. Ve zvětšeném řezu A–A je naznačeno elek-
trické pole vznikající v raménkách při kmitání.
Elektrický signál křemenných vidliček vzniká na základě piezoelektrického efektu,
takže je úměrný mechanickému přetvoření křemenné vidličky. Vznikající náboj je sbí-
rán na elektrodách, jejich rozmístění a zapojení (obr. 2.2) je uzpůsobeno pro maximální
zisk signálu při základním tvaru kmitání vidličky. Signál QTF je střídavý náboj vznikající
mezi elektrickými vývody rezonátoru. Při uvážení, že krystalový rezonátor má vlastní ka-
pacitu C, můžeme říct, že na elektrických vývodech vzniká střídavý napěťový signál podle
U = q/C. Obyčejně je pro vyčítání používán proudový zesilovač – vývody rezonátoru jsou
zkratovány a měřen je zkratový proud. Velikost náboje závisí na velikosti přetvoření, dá
se tedy říct, že určité konstantní amplitudě kmitání odpovídá konstantní amplituda ná-
boje Qkonst. Velikost zkratového proudu pak závisí na velikosti odporu Rz a kapacity Cz,
kterou vidličku zatěžujeme, podle I = Qkonst/(RzCz). Pro maximalizaci měřeného proudu
musíme zátěž minimalizovat. Tuto zátěž tvoří především kapacita samotné vidličky, odpor
a kapacita přívodních vodičů a vstupní impedance předzesilovače. Za účelem eliminace
zátěže vodiči bývá předzesilovač umístěn co nejblíže samotné sondy, často přímo v UHV
komoře u mikroskopu [9].
Kvůli imunitě vidličky vůči vnějším otřesům není možné sondy vyrobené z QTF budit
mechanicky, tak jako běžné cantilevery. Buzení volných vidliček bývá elektrické, stejně
jako u vyčítání se využívá piezoelektrického efektu. Na vývody je přiloženo budicí střídavé
napětí – výstupním signálem, kterému odpovídá prohnutí ramének, je protékající střídavý
proud.
Z uvedených parametrů křemenných vidliček je vidět vhodnost použití sondy vyro-
bené z volné QTF v porovnání s běžnými křemíkovými cantilevery. Rezonanční frekvence
přibližně od 30 do 100 kHz je stejná jako rezonanční frekvence „pomalejšíchÿ cantile-
verů (rozmezí f0 u komerčních cantileverů je obyčejně od 10 do 500 kHz). Stále však
umožňuje poměrně rychlá měření AFM s hodnotami v řádu tisíců pixelů za sekundu. Q-
-faktor vidličky je i po nalepení hrotu na jedno z ramen poměrně vysoký, může dosahovat
až o řád vyšších hodnot oproti běžným cantileverům. Hodnota Q u senzorů vyráběných
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na ÚFI měřená na vzduchu dosahuje hodnot ≈ 5000. Hodnota tuhosti u QTF je řádově
vyšší oproti cantileverům a umožňuje jednodušší měření silnějších atomárních interakcí
s kratším dosahem. Nevýhodou je možná nekonzistentnost hodnoty Q-faktoru senzoru
v průběhu měření (především při měření silnějších interakcí) a s tím spojené komplikace
při vyhodnocování měření a získávání absolutních hodnot měřených interakcí.
2.3. Sonda qPlus
Sonda qPlus vychází z křemenné ladicí vidličky, svou konstrukcí řeší problém nekonzis-
tence Q-faktoru senzorů vyrobených z volné QTF. Senzory qPlus vynalezl F. J. Giessibl
v roce 1998 [14] a od té doby se se svou skupinou věnuje zdokonalování jejich technologie
i jejich aplikace v SPM.
Svým uspořádáním sonda qPlus řeší problém narušování symetrie v průběhu měření,
který se projevuje u sond vyrobených z volné QTF. Svou konfigurací sonda qPlus totiž
symetrii volné vidličky úplně ruší. Vidlička je přilepena jedním ze svých ramen k tu-
hému a hmotnému podkladu, druhé zůstává volné. V této konfiguraci tak již nemůže být
brána jako vidlička – přilepené rameno je nehybně fixováno, takže se při měření nijak
neuplatňuje. Druhé rameno může naopak volně kmitat – plní funkci cantileveru. Hrot
pro měření AFM je přilepen na konec volného ramene. Většina parametrů sondy qPlus
zůstává stejná jako u volné QTF, ale topologie je zjednodušena – typově je sonda qPlus
mechanický oscilátor s jedním stupněm volnosti, což může oproti volné QTF zjednodušit
úlohu interpretace naměřených dat.
Hodnota Q-faktoru sondy zrušením symetrie sice klesne, oproti tomu se stane kon-
zistentní vzhledem k silovým interakcím působícím na hrot sondy. Hodnota Q-faktoru
sondy qPlus je však stále v porovnání s křemíkovými cantilevery poměrně vysoká ≈ 3000
na vzduchu [15].
Z teorie prutů je možné analyticky vypočítat přibližnou hodnotu tuhosti sondy qPlus
(raménka vidličky) z obr. 2.2 podle [16]:
k =
1
4
Equartzw
t3
L3
(2.2)
kde w = 120 µm je tloušťka křemenného substrátu, ze kterého je vidlička vyrobena,
t = 207 µm je výška ramene vidličky, L = 2235 µm je délka ramene vidličky a Equartz =
78,7 GPa je Youngův modul křemene. Výsledná hodnota k je přibližně 1900 N/m, což je
hodnota vhodná i pro měření dynamického AFM s malými amplitudami v řádu 10 pm.
Nevýhodou sondy qPlus je vysoká závislost jejích parametrů na tuhosti připevnění
vidličky k podkladu a dokonce i tuhosti lepené vazby mezi raménkem a hrotem [16]. Jako
podklad bývá použit nevodivý materiál s vysokou tuhostí, nejčastěji se jedná o destičky
z keramických materiálů jako jsou: alumina, Macor R© či Shapal Hi-M SoftTM. Pro lepení se
používají dvousložková epoxidová lepidla nanášená v co nejtenčích vrstvách. Jako příklad
velké závislosti hodnoty Q na použitém materiálu podložky mohou být uvedeny hodnoty
sond qPlus vlastní výroby testovaných na ÚFI:
• laminát ze skelné tkaniny (FR4) tloušťky 0,4 mm, Q ≈ 150,
• alumina tloušťky 0,625 mm, Q ≈ 1700.
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Změna oproti volné QTF je také v možnostech buzení sondy. Jelikož je zrušena sy-
metrie QTF, sonda je citlivá na vnější vibrace a umožňuje mechanické buzení kmitání
stejně jako tomu je u běžných cantileverů. Také elektrické buzení je stále možné, sonda je
v tomto ohledu univerzální.
Jelikož výroba senzorů qPlus probíhá svépomocí, je možné použití hrotů z libovol-
ných materiálů. Často jsou používány hroty kovové, neboť jejich výroba je dobře známa
z technologie STM [17, 18]. Hrot je možné pomocí tenkého (průměr 25µm) zlatého drátku
nakontaktovat a za předpokladu zkoumání vodivého vzorku je možné spolu s AFM simul-
tánně měřit tunelovací proud [19, 20]. Schéma měření se sondou qPlus je na obr. 2.3.
Skener
Vzorek
qPlus
senzor
Ubias
Itip
x,y,z
exc:
mech.
oscilace
det:
Ipiezo
Obrázek 2.3: Schéma měření se sondou qPlus.
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3. Vývoj elektroniky pro řízení
rastrovacího sondového
mikroskopu
První část prací na vývoji mikroskopu SPM na VUT byla zaměřena na návrh a realizaci
nového řídicího systému a další elektroniky nezbytné pro provoz mikroskopu. Systém
byl navrhován pro UHV SPM mikroskop vyvinutý na VUT v rámci dizertační práce
Filipa Lopoura z roku 2005 [21]. Systém je však koncipován jako univerzální a modulární,
tedy lehce doplnitelný či přepracovatelný pro další mikroskopy SPM na VUT vyvíjené či
provozované, např. UHV VT1 STM systém vyvíjený na VUT a UHV VT SPM mikroskop
určený pro současné měření s rastrovacím elektronovým mikroskopem (Scanning Electron
Microscope – SEM) taktéž vyvíjený na VUT (více bude popsán v kapitole 5). Na řídicím
systému spolupracovala celá skupina AFM na Ústavu fyzikálního inženýrství.
Řídicí systém je složen z několika elektronických jednotek, přičemž většina byla vyvi-
nuta a vyrobena na ÚFI. Zakoupeny byly dvě elektronicky složitější jednotky – řídicí a
oscilační. Obě jednotky komunikují s řídicím PC a mají vlastní ovládací software. Jako
nejvhodnější řídicí jednotka byla vybrána MK2-A810 firmy Soft dB inc. Při jejím výběru
bylo bráno v potaz několik faktorů, především otevřenost a univerzálnost systému včetně
dostupného softwaru a cena. Jako oscilační jednotka byla vybrána jednotka HF2LI firmy
Zurich Instruments AG.
3.1. Vysokonapěťový zesilovač a napěťový zdroj
Vysokonapěťový zesilovač (VN zesilovač) funguje jako mezistupeň pro zesílení signálů
rastrování, které generuje řídicí jednotka, na vysokonapěťový signál schopný budit trub-
kový skener. Napěťový zdroj je univerzální napájecí jednotka pro veškerou elektroniku
mikroskopu, zahrnující několik napěťových výstupů včetně vysokého napětí.
Jednotka VN zesilovače byla navrhována a vyráběna ve dvou verzích. V pořadí druhý
exemplář byl vyvinut později a jeho návrh byl upraven podle poznatků získaných při práci
s prvním. Veškeré informace zde uvedené se budou týkat druhé verze VN zesilovače.
VN zesilovač je složen ze tří identických VN modulů, každý ovládá jednu ze tří os
(X, Y , nebo Z) skeneru. VN modul lze rozdělit do několika funkčních bloků, viz obr. 3.1.
Signálové vstupy VN zesilovače dokáží pracovat se signály s dynamickým rozsahem ±10V
(takže je plně kompatibilní s řídicí jednotkou). Každý modul má tři diferenciální vstupy
– kromě hlavního signálového vstupu (pro signály ovládající rastrování skeneru) je zde
vstup pro offset (posunutí zorného pole v rámci rozsahu skeneru) a vstup pro modulaci
hlavního signálu. Zesilovač má přepínatelné zesílení: 35×, 20×, 10× a 3×, takže je možné
využít plné rozlišení (16-bit) řídicí jednotky i při menších zorných polích, například při
detailnějším zkoumání menších struktur. Zesílení může být přepnuto i na volbu auto, při
které je možné zesílení přepínat softwarově přes D-sub konektor umístěný na zadní straně
VN zesilovače. Softwarové přepínání funguje pomocí logických signálů na 5V úrovni.
1Zkratka VT označuje mikroskopy s proměnnou teplotou (Variable Temperature –VT) vzorku, často
však bývá na téže teplotě udržována i sonda mikroskopu.
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Signál offsetu pro posunutí zorného pole bývá v průběhu měření konstantní a je opatřen
filtrem typu dolní propust, za účelem snížení vysokofrekvenčního šumu. Offsetový signál
je vždy zesílen 35× bez ohledu na polohu přepínače zesílení, takže i při nejmenším zesílení
nastaveném na VN zesilovači je možné měřit při kraji rozsahu skeneru.
Poslední vstup je určen pro modulaci výstupního napětí, jeho zesílení je vždy 3,5× opět
bez ohledu na polohu přepínače zesílení. Modulace signálu může být použita například
pro měření s lock-in zesilovačem.
Každý VN modul má dva vysokonapěťové výstupy, jeden neinvertovaný a druhý in-
vertovaný, tak aby bylo možné VN zesilovač přímo propojit s trubkovým skenerem. Vý-
stupy mají dynamický rozsah ±350 V. Každý vysokonapěťový výstup má i monitorovací
výstup, tvořený jednoduchým napěťovým děličem s poměrem 1 : 100. VN zesilovač je
napájen z napěťového zdroje univerzálním konektorem, který sdružuje všechna potřebná
napájecí napětí. VN zesilovač je použitelný pro většinu běžných skenerů založených na
piezoelektrickém jevu.
diferenční vstup
vstup offsetu
vstup modulace
ovládání zesílení
0,09×
0,29×
0,57×
1×
auto
0,1×
±10 V
+
VN
zesílení
+35×
VN
zesílení
-35×
±10 V
±10 V
1,6 kHz
Výstup
±350 V
Monitor
±3,5 V
Výstup
±350 V
Monitor
±3,5 V
±
±
1:100
1:100
Obrázek 3.1: Funkční schema VN modulu pro ovládání jedné osy
trubkového skeneru. Modul je součástí VN zesilovače vlastní výroby.
Modul má tři vstupy s dynamickým rozsahem ±10 V. První (hlavní)
vstup je určen pro zesilovaný signál rastrování, pomocí mechanického
přepínače je možné volit jeho zesílení. Dále je zde vstup pro offset
(posun zorného pole v rámci rozsahu skeneru) s filtrem typu dolní
propust a vstup pro modulaci hlavního signálu (např. pro měření
s lock-in zesilovačem). Všechny tři vstupní signály jsou poté sečteny
a zesíleny na vysoké napětí vhodné pro ovládání piezo-elektrických
skenerů. Pro ovládání piezo-elektrických trubkových skenerů je při-
dán invertovaný VN výstup. Oba výstupy mají možnost připojení
monitorů výstupního napětí.
Napěťový zdroj funguje jako univerzální napájecí jednotka pro veškeré elektronické
komponenty systému vlastní výroby, především pro VN zesilovač a signálové předzesilo-
vače. Vzhledem k tomu, že zdroj poskytuje napájení analogovým obvodům, byl při vývoji
kladen důraz na nízké zvlnění a nízký šum výstupních napětí – z tohoto důvodu byla pou-
žita technologie dvoucestného usměrnění střídavého napětí ze síťového transformátoru a
následné lineární regulace výstupních napětí, pomocí integrovaných obvodů lineárních
regulátorů napětí s pevným či proměnným výstupním napětím. Za účelem snížení zvl-
nění výstupních napětí byly pro usměrňovací diodový můstek použity diskrétní rychlé
11
3.2. KOMBINOVANÝ PŘEDZESILOVAČ STM/AFM – OPTICKÁ DETEKCE
diody s paralelně připojeným kondenzátorem pro filtraci napěťových špiček vznikajících
při překlápění diod z propustného do závěrného směru. Pro pokrytí veškerých potřeb má
zdroj šest výstupních napěťových úrovní: ±350 V, ±13,6 V, +12 V a +5 V.
3.2. Kombinovaný předzesilovač STM/AFM – optická
detekce
Předzesilovač je určen pro použití s UHV SPM mikroskopem vyvinutým na VUT. Jedná
se o komplexní jednotku zahrnující v sobě transimpedanční zesilovač tunelovacího proudu
pro měření STM; transimpedanční zesilovače proudu z diod čtyřkvadrantového PSPD
senzoru a následné analogové zpracování těchto signálů a také driver pro buzení polovo-
dičového laseru použitého k detekci prohnutí cantileveru při měření AFM.
Na obr. 3.2 je znázorněno funkční schéma vyvíjeného předzesilovače. Tunelovací proud
je zesílen nejprve transimpedančním zesilovačem a následně druhým stupněm (napěťo-
vým zesilovačem) s volitelným zesílením, takže celkové zesílení lze přepínat mezi hod-
notami: 0,1 V/nA, 1 V/nA, nebo 10 V/nA. Pro impedanční oddělení signálu předpětí,
které je přikládáno na vzorek, je použit napěťový sledovač. Paprsek laseru po jeho správ-
ném nastavení (po odrazu od cantileveru) vytváří na senzoru PSPD stopu, jejíž poloha
odpovídá aktuálnímu prohnutí cantileveru. Zpracováním proudových signálů ze senzoru
PSPD, které je realizováno analogově, generujeme výstupní napěťové signály. Výstupní
signály jsou úměrné pohnutí cantileveru ve vertikálním směru (k a od vzorku) a laterál-
nímu průhybu (kroucení cantileveru). Třetí výstupní signál je součtový signál ze všech
kvadrantů senzoru PSPD, který může být použit pro normování předešlých dvou signálů.
Celá trojice výstupních signálů je vyvedena nezesílená (pro účely nastavování laserového
svazku) a 3× zesílena pro účely samotného měření AFM.
předpětí
B
C
D
A
4×
I → U
0,1 V/μA
A
B
C
D
(A+B)−(C+D)
(B+C)−(A+D)
(A+B+C+D)
svislá výchylka
laterální výchylka
souhrnný signál
STM
experiment
AFM
experiment
laser odražený
od cantileveru driver laseru
konstantní opt.
výkon
PSPD
tunelovací
proud
1×
napěťový
sledovač
I → U
0,1 V/nA
přepínatelné
zesílení
1×
10×
100×
ON
OFF
jemný signál
pro měření
hrubý signál
pro nastavení
STM
signál
předpětí
na vzorek
3×3×
3×
Obrázek 3.2: Funkční schéma předzesilovače pro mikroskop UHV
SPM vyvinutého na VUT. Předzesilovač je určený pro měření STM
a kontaktního AFM. Podrobný popis je v textu.
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3.3. Kombinovaný předzesilovač STM/AFM – piezo-
elektrické sondy
Další jednotka předzesilovače byla vyvinuta pro použití s nově vyvíjenými SPM mikro-
skopy na VUT. Celý systém rozšiřuje o možnost měřit další techniky SPM, především
techniky založené na sondách vyrobených z křemenných ladicích vidliček. Sondy založené
na křemenných ladicích vidličkách se používají pouze pro dynamická měření rastrovací
silové mikroskopie (Scanning Force Microscopy – SFM) a na kombinovaná měření SFM a
STM.
−0,1×
×
I → U
0,1 V/nA
340 kHz
I → U
0,1 V/nA
340 kHz
1,6 Hz 1 pF
STM
signál
SFM
signál
budící
napětí
kompenzace
tunelovací
proud
(   )
Ikomp
Iparazitní
Ipiezo
Obrázek 3.3: Funkční schéma předzesilovače vlastní výroby pro
techniky SPM založené na sondách vyrobených z křemenných ladicích
vidliček.
Na obr. 3.3 je funkční schéma předzesilovače. Primárně je předzesilovač určený pro
senzory vyrobené z volných křemenných vidliček, takže je nutné, aby jeho součástí bylo
i elektronické buzení mechanického kmitání senzoru. Signál buzení je v předzesilovači in-
vertován a 10× zeslaben. Na buzení senzorů stačí velice malá napětí (v řádu jednotek
mV), takže zeslabení signálu až v jednotce předzesilovače přispívá ke snížení zarušení
budicího signálu. Invertování signálu umožňuje kompenzaci vlastní kapacity ladicí vid-
ličky a přívodních kabelů (viz dále). Přes kapacitu vidličky teče střídavý parazitní proud
Iparazit, který se přičítá do měřeného piezoelektrického proudového signálu Ipiezo, a tak jej
ovlivňuje. Parazitní proud můžeme kompenzovat přičítáním dalšího tzv. kompenzačního
proudu Ikomp, který je do výstupního proudového signálu injektován přes malý keramický
kondenzátor (1 pF). Kompenzační proud je odvozen od budicího signálu, má však jinou
amplitudu vznikající analogovým násobením s konstantním signálem kompenzace. Signál
kompenzace určuje míru kompenzace, kterou je potřeba před každým měřením nastavit.
V praxi je signál kompenzace generován přímo oscilační jednotkou na jednom z analo-
gových výstupů, jeho velikost manuálně nastavuje operátor. Vzhledem k tomu, že signál
kompenzačního proudu není vzhledem k budicímu napětí invertován, setkává se s para-
zitním proudem v protifázi a nuluje jej.
Výstupní střídavý proud ze senzoru Ipiezo je dále zpracováván stejným způsobem
jako tunelovací proud. Zesíleny jsou transimpedančním zesilovačem s celkovým zesílením
0,1 V/nA. Pro obvod transimpedančního zesilovače je použit operační zesilovač AD823.
13
4. Vývoj systému SPM se sondou
qPlus na Universität Hamburg
Další kapitola praktické části dizertační práce bude věnována vývoji systému pro
měření SFM/STM (i simultánně) s qPlus sondou, určeného pro měření v UHV za nízkých
teplot a v silných magnetických polích. Jedná se o projekt, který vede Prof. Alexander A.
Khajetoorians, toho času na univerzitě v Hamburku (Universität Hamburg, Institut für
Angewandte Physik, Jungiusstr. 11, D-20355 Hamburg; dále jen UHH) v SPM skupině
Prof. Rolanda Wiesendangera. Práce autora na projektu zahrnují vývoj mikroskopu, im-
plementaci technologie qPlus, výrobu a zprovoznění pro testy v lázňovém kryostatu na
kapalné helium. Práce na projektu probíhaly při autorově půlročním studijním pobytu na
UHH.
4.1. Mikroskop
Na UHH nebyla doposud technologie qPlus používána, takže celý systém bylo potřeba
navrhnout od základů. Aby mohlo být přistoupeno k řešení problematiky qPlus bez zdlou-
havého vývoje nového těla mikroskopu, bylo využito designu mikroskopu STM, který je
na univerzitě v Hamburku již dlouhou dobu používán a velice dobře zvládnut. S výho-
dou je tak využito elektrického snímání prohnutí raménka senzoru qPlus a s tím spojené
jednoduché hardwarové implementace. Při úpravách však je dbáno na to, aby zůstaly za-
chovány původní vlastnosti mikroskopu – možnost měření v ultravysokém vakuu, v silném
magnetickém poli a za nízkých teplot [22, 23].
Dále musela být navržena samotná sonda qPlus a systém řízení mikroskopu, včetně
veškeré potřebné elektroniky. Systém pro měření dynamického AFM je na UHH používán
a stejný základ je použit i pro nový mikroskop. Nově však jsou navrženy a vyrobeny
předzesilovače potřebné pro sondu qPlus i pro měření STM. Hlavní účel vývoje tohoto
mikroskopu na univerzitě v Hamburku je měření nevodivých vzorků a MExFM (Magnetic
Exchange Force Microscopy) [24].
4.1.1. Hardware
Hardware mikroskopu je založen na tzv. „Pan designuÿ, pojmenovaném podle S. H. Pana,
který jej vytvořil [25]. Koncept designu je založen na velice tuhém a robustním válco-
vém těle mikroskopu s makroposuvem v ose z (příjezd ke vzorku) umístěným uvnitř.
Design je velice symetrický, což má dobrý vliv na snižování teplotního driftu. Dalšími
prvky umístěnými v těle mikroskopu jsou trubkový piezoelektrický skener pro rastrování
a držáky vzorku a sondy. Makroskopický příjezd je řešen pomocí krokového piezoelektric-
kého posuvu typu slip-stick. Design mikroskopu STM používaného na UHH je založen na
totožném konceptu.
Nový mikroskop qPlus vychází svou konstrukcí z mikroskopu STM. Stejný zůstává
držák vzorku, což zajišťuje kompatibilitu se stávajícím systémem paletek. Na skener bude
umístěn nově navrhovaný držák sondy qPlus, adekvátně k rozměrům držáku sondy musí
být zvětšeny rozměry vnitřní kapsy v těle mikroskopu. Umístění sondy qPlus na skener
s sebou nese výhodu v podobě buzení sondy modulací z polohy skeneru, takže není třeba
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řešit konstrukci zvláštního budicího piezoelementu. Hlavními designovými úpravami jsou
přidání podpory skeneru pro in situ výměnu sondy qPlus a návrh nového držáku sondy
qPlus (obr. 4.1).
6)
2)
3)
1)
4)
5)
10 mm
Obrázek 4.1: Nově navržený design mikroskopu v podélném řezu
(vlevo) – kónicky zakončená podpora (1) skeneru procházející jeho
středem a protikus (2) s dosedací plochou. Podpora prochází středem
skeneru (3), který je sevřen mezi piezoelementy (4) makroposuvu. Na
vložce skeneru je přilepen držák sondy qPlus (5). V hlavě mikroskopu
se nachází držák vzorku (6).
Model nového držáku qPlus senzoru (vpravo): nosič qPlus senzoru
(1) s nalepenou QTF (2) se zasouvá do safírového držáku (8), dose-
dací plocha safíru je leštěna pro snížení třecí síly při vkládání senzoru.
Kontakty jsou tvořeny listovými pružinkami (3), které jsou k základní
destičce fixovány pomocí miniaturních šroubků (4). Otvor (6) je při-
praven pro druhý kontakt (kvůli přehlednosti zde není vyobrazen).
Kluzný kontakt (7) na nosiči sondy qPlus je pokoven. Třetí kontakt
(5) pro tunelovací proud je tvořen malým klínkem, sonda qPlus je na
něj v průběhu zasouvání do držáku nasunuta.
Výroba mikroskopu
Celý mikroskop byl na univerzitě v Hamburku také vyroben a sestaven. Veškeré použité
součástky jsou kompatibilní s podmínkami, ve kterých je mikroskop provozován, použity
byly například titanové šroubky, rubínové kuličky, měděné či manganinové drátky pota-
žené Kaptonem R©, speciální dvousložková lepidla firmy Epoxy Technology Inc. a speciální
bezolovnatá pájka pro elektrické spoje se složením Sn96,5Ag3Cu0,5. Funkční součásti,
jako například piezo-stacky1 makroposuvu nebo jednotka skeneru, byly vyráběny svépo-
mocí. V průběhu výroby byly otestovány zvlášť na vysokonapěťovou pevnost, měřena
1Piezo-stack je piezoelektrický aktuátor vyrobený slepením více malých piezoelektrických destiček.
Jejich uspořádání a elektrické zapojení umožňuje dosažení větších výchylek.
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hodnota kapacity a akusticky ověřována funkčnost piezoprvků. Sestavený mikroskop je
na obr. 4.2.
Obrázek 4.2: Nový mikroskop s qPlus sondou navržený a sesta-
vený na univerzitě v Hamburku, umístěný v testovacím přípravku a
připravený pro měření.
4.1.2. Elektronika a software
Pro řízení SPM měření s vyvíjeným mikroskopem je převzato schéma využívající systém
firmy Nanonis, který je na Institutu aplikované fyziky v Hamburku běžně používaný.
Můžeme tak využít zkušeností s jeho používáním a snadnou dostupnost jeho komponent.
Nově však musí být navrženo řešení pro zesílení elektrického signálu z QTF.
Předzesilovač signálu ladicí křemenné vidličky
Signál z oscilující křemenné ladicí vidličky má podobu velice slabého střídavého proudu
v řádu desítek pA až jednotek nA. Pro jeho zesílení se používá transimpedanční zesilovač.
Zesílení je vhodné provést co nejblíže samotného senzoru, jednak z hlediska minimalizace
rušení, ale hlavně kvůli minimalizaci kapacitní zátěže QTF senzoru v podobě delších pří-
vodních vodičů. Senzor, respektive mikroskop, je určen pro měření v podmínkách UHV
na teplotách kapalného helia a v silném magnetickém poli. Aby předzesilovač mohl být
úmístěn blízko senzoru, musí s tímto prostředím být kompatibilní. Běžně používané in-
tegrované obvody založené na křemíkových polovodičích však nejsou schopny v těchto
podmínkách správně pracovat. Nízké teploty v polovodičích způsobují zamrzání nosičů
náboje a silné magnetické pole dává vzniknout Hallovu jevu a ovlivňuje vlastnosti polo-
vodičových přechodů.
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Vzhledem k náročným podmínkám provozu bylo přistoupeno k vývoji vlastního před-
zesilovače. Byly vybrány dva různé koncepty elektroniky transimpedančního předzesilo-
vače, oba budou vyvinuty a testovány. Elektronický obvod sestavený podle prvního kon-
ceptu se skládá ze dvou částí – jedna část je upevněna přímo na těle mikroskopu, na nízké
teplotě (kapalného helia) a druhá na elektrické průchodce z UHV komory, dále bude uvá-
děn jako „HEMT předzesilovačÿ. Elektronický obvod sestavený podle druhého konceptu
je celý umístěn v UHV komoře, ale dále od mikroskopu, takže pracuje na vyšší teplotě,
dále uváděn jako „Si předzesilovačÿ.
HEMT předzesilovač (schéma zapojení na obr. 4.3) má svůj název podle použité sou-
částky HEMT (High-electron-mobility transistor). Tento tranzistor je vyroben na bázi
polovodiče GaAs a obyčejně se používá ve vysokofrekvenční elektronice, kde je schopen
zesilovat signály s frekvencemi v řádu GHz. V našem případě využíváme toho, že je
schopen pracovat na nízkých teplotách a při správné topologické orientaci i v silném mag-
netickém poli s hodnotami až do 10 T [13]. Elektronický design je převzat z [26]. První
část předzesilovače, kterou tvoří tranzistor HEMT zapojený jako emitorový sledovač, je
na malé desce plošných spojů vložena přímo do těla mikroskopu. Takovéto uspořádání
umožňuje velmi krátké přívodní vodiče z QTF, cca 25 mm, což ve spojení s emitorovým
sledovačem, který má velmi vysokou vstupní impedanci, snižuje zátěž signálu QTF na
minimum. Napěťové zesílení tohoto stupně je sice mírně menší než jedna, ale jeho vý-
stupní impedance je řádově menší než výstupní impedance z QTF, takže signál je hůře
zarušitelný. Druhou část HEMT předzesilovače tvoří operační zesilovač, který signál zesi-
luje a vytváří pracovní bod emitorového sledovače. Celkové zesílení předzesilovače určuje
zpětnovazební rezistor RF, při použití hodnoty RF = 100 MΩ je zesílení 108 V/A. Vý-
hodné je umístit zpětnovazební rezistor do nízkých teplot, kvůli redukci tzv. Johnsonova
teplotního šumu [27].
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Obrázek 4.3: Zjednodušené schéma transimpedančního zesilovače
s transistorem HEMT. Levá část je upevněna v těle mikroskopu
v UHV komoře na teplotách tekutého helia, pravá část je umístěna
mimo komoru.
Si předzesilovač je založen na jednoduchém obvodu transimpedančního zesilovače
s operačním zesilovačem. Umístěn je uvnitř UHV komory, tentokrát však dále od mi-
kroskopu na tepelném štítu dusíkové části kryostatu. Délka přívodních vodičů je v tomto
případě cca 40 cm. Navzdory delším přívodním vodičům však s sebou toto umístění před-
zesilovače nese několik výhod. Magnetické pole je zde řádově nižší, provozní teplota odpo-
vídá teplotě kapalného dusíku (≈ 77 K) a pro samotný elektrický obvod zde není zásadní
prostorové omezení. Základní teplota je pro práci křemíkových polovodičů stále nízká,
avšak s přihlédnutím na klidový proud součástkami, který způsobuje jejich ohřev, by
měla teplota být dostačující [9] – funkčnost a provedení tohoto řešení je předmětem testů.
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4.2. Testovací měření
Na sestaveném mikroskopu byla provedena testovací měření SPM na grafitovém vzorku
HOPG (Highly Ordered Pyrolytic Graphite). Pro měření byly použity qPlus senzory od
firmy NaugaNeedles, které mají leptané hroty ze slitiny platiny a iridia. Podle údajů vý-
robce je poloměr špičky hrotu zhruba 500 nm. Mikroskop byl při těchto měřeních umístěn
na vzduchu, v tlumicím loži umístěném na stole v laboratoři postavené na vlastních me-
chanicky odizolovaných základech. Před měřením byla provedena pouze hrubá kalibrace
skeneru, takže měřítka u snímků jsou pouze orientační.
Obrázek 4.4: Atomární struktura HOPG zobrazená nově navrže-
ným qPlus mikroskopem v STM módu (původní data bez úprav).
Parametry měření: napětí na vzorku 26 mV, setpoint tunelovacího
proudu 1 nA, rychlost rastrování 31 nm/s.
Nejprve byl mikroskop testován v jednodušším STM módu, ladicí vidlička sondy qPlus
nebyla zapojena. S hrotem umístěným na konci křemenného raménka bylo dosaženo zob-
razení povrchu HOPG s atomárním rozlišením, výsledný snímek je na obr. 4.4.
Poté bylo přistoupeno k měření FM-AFM na stejném vzorku se stejnou sondou. Na-
měřené snímky jsou na obr. 4.5, vlevo je snímek STM pořízený pro srovnání a vpravo je
FM-AFM snímek pořízený bezprostředně po snímku STM na stejném místě. Mezi snímky
je patrný posun, který má pravděpodobně původ v rozdílné poloze virtuální špičky STM
a AFM hrotu. Na snímku STM jsou lépe rozeznatelné detaily – na obr. 4.6 jsou zobrazeny
profily ze snímků STM i FM-AFM pro srovnání. V profilech jsou patrny dva atomární
schody (jednoduchý a dvojitý), jejich velikost neodpovídá teoretické hodnotě 335 pm [28],
což je způsobeno nepřesnou kalibrací skeneru.
Testovací měření dokazují funkčnost navrženého řešení při atmosférických podmín-
kách. Dále bude potřeba otestovat funkčnost mikroskopu v podmínkách UHV za nízkých
teplot včetně obou jednotek předzesilovačů. Systém bude rovněž testován v magnetickém
poli. Na projektu pracuje dále Prof. A. A. Khajetoorians se svou skupinou. Celý systém
byl přesunut na univerzitu v Nijmegenu (Radboud Universiteit v Nizozemí), kde Prof.
Khajetoorians přijal pozici vedoucího celé skupiny SPM.
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Obrázek 4.5: Atomární terasy na HOPG zobrazené nově navrženým
mikroskopem qPlus. Vlevo snímek v STM módu (původní data bez
úprav). Parametry STM měření: napětí na vzorku 250 mV, setpoint
tunelovacího proudu 91 pA, rychlost rastrování 197 nm/s. Vpravo
snímek v FM-AFM módu (původní data bez úprav). Měření bylo
provedeno bezprostředně po STM na stejném místě na vzorku. Pa-
rametry měření: napětí na vzorku 250 mV, setpoint frekvenčního po-
sunu −4 Hz, rychlost rastrování 197 nm/s. Parametry qPlus senzoru:
rezonanční frekvence 11,89 kHz, ostatní parametry nebyly určeny.
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Obrázek 4.6: (a) výškový profil 1 ze snímku STM (obr. 4.5 vlevo).
Vlevo je patrný jednoduchý schod a vpravo dvojitý. Velikosti ato-
márních schodů neodpovídají teoretické hodnotě 335 pm z důvodu
nepřesné kalibrace skeneru. (b) profil vyznačený ve snímku FM-AFM
(obr. 4.5 vpravo) ze stejného místa vzorku.
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5. Implementace technologie qPlus
do UHV VT SPM systému na
VUT
Poslední kapitola této dizertační práce je věnována implementaci technologie qPlus a
dalších metod SPM založených na křemenných rezonátorech do mikroskopu vyvíjeného na
ÚFI v rámci projektu AMISPEC1 (Advanced MIcroscopy and SPECtroscopy Platform for
Research and Development in Nano and Microtechnologies). Jedná se o mikroskop UHV
VT SPM uzpůsobený pro simultánní měření s rastrovacím elektronovým mikroskopem
(Scanning Electron Microscope – SEM) a dalšími technikami přípravy a analýzy vzorku.
Mikroskop je předmětem dlouhodobého vývoje, na němž se autor podílel především
vývojem řídicí elektroniky mikroskopu a elektroniky pro zpracování signálů (jak je po-
psáno v kapitole 3 a dále v této kapitole) a vývojem sond qPlus.
Dosavadní práce na projektu zahrnují vývoj řídicího systému včetně oscilační jednotky
a výrobu dvou prototypů mikroskopu. První prototyp je určen pro potvrzení funkčnosti
konceptu a testování celého systému na vzduchu. Byl úspěšně testován v módech STM a
FM-AFM se sondou založenou na volné křemenné vidličce. Aktuálně je v provozu druhý
prototyp mikroskopu, který je určen pro testy mikroskopu v UHV a později i za nízkých
teplot. Obsahuje již většinu konstrukčních prvků a součástí, které budou použity i pro
finální kus. Na druhém prototypu také probíhá vývoj dalších technik SPM.
5.1. UHV předzesilovač
Kvůli použití sond založených na křemenném rezonátoru, bylo rozhodnuto pro vývoj no-
vého předzesilovače vhodného pro použití v UHV podmínkách. Předzesilovač je umístěn
v těle mikroskopu, což redukuje délku přívodních vodičů a tedy i kapacitní zátěž sondy.
Nový předzesilovač je navíc koncipován jako univerzální předzesilovač pro veškeré sondy
založené na křemenných rezonátorech včetně volných QTF, qPlus senzorů o různých re-
zonančních frekvencích a senzorů založených na jehličkovém rezonátoru (pracujícím na
frekvenci ≈ 1 MHz). Předzesilovač je kombinovaný s předzesilovačem pro STM nutným
pro měření tunelovacího proudu.
5.1.1. Návrh elektroniky UHV předzesilovače
Sondy, se kterými bude předzesilovač použit, se dají podle principu použití rozdělit na
dvě skupiny – sondy buzené elektricky (založené na volné QTF a jehličkovém rezoná-
toru, lze použít i pro sondu qPlus) a sondy buzené mechanicky (qPlus sonda). Každý
z principů používá svoji část obvodu předzesilovače, mezi kterými lze přepínat. Obvod
předzesilovače pro sondy buzené elektricky je založen na obvodu popsaném v podkapitole
3.3 a obvod předzesilovače pro mechanicky buzené sondy je založen na obvodu popsaném
F. J. Giessiblem v [9]. Kromě obvodů předzesilovačů je vyvíjená jednotka doplněna navíc
o předzesilovač pro tunelovací proud, napěťovým sledovačem s filtrem typu dolní propust
1Projekt AMISPEC je součástí programu Centra kompetence Technologické agentury ČR (číslo pro-
jektu: TE01020233).
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pro předpětí na vzorku a obvodem zmenšujícím napěťový signál pro buzení piezoaktuátoru
mechanického buzení sondy.
Koncept vyvíjeného obvodu předzesilovače je rozdělen na dvě části i z hlediska umístění
– první část zahrnující transimpedanční stupeň je umístěna v těle mikroskopu (v pod-
mínkách UHV), druhá část je umístěna na elektrické průchodce z UHV komory. Délka
přívodních vodičů ke křemenné sondě je díky tomuto řešení snížena přibližně na 150 mm.
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Obrázek 5.1: UHV část vyvíjeného předzesilovače. Červeně jsou
naznačeny elektrické cesty při použití mechanického buzení sondy,
modře při použití elektrického buzení sondy.
Na obr. 5.1 je schematické znázornění UHV části vyvíjeného předzesilovače. Počet
prvků UHV části obvodu je redukován na minimum kvůli omezení vlivu elektronických
součástek na vnitřní prostředí UHV komory, ať už nadbytečným plyněním, či ohřevem
okolní aparatury. Prvky přítomné v UHV části předzesilovače jsou transimpedanční zesi-
lovače pro oba kanály křemenné vidličky a pro tunelovací proud a dále prvky potřebné pro
elektrické buzení sond: obvod snižující napěťovou úroveň budicího signálu a kompenzační
kondenzátor. Bližší vysvětlení principu elektronického buzení je v podkapitole 3.3.
Schematické znázornění vnější části předzesilovače je na obr. 5.2. Na vstupu této části
předzesilovače jsou polovodičové přepínací prvky, které umožňují přepínat mezi mechanic-
kým a elektrickým buzením sondy. Polovodičové spínače byly vybrány kvůli zjednodušení
přepínání mezi jednotlivými obvody – i složitější změny v obvodu lze provést jedním me-
chanickým spínačem (popřípadě logickým signálem). V případě mechanického buzení je
signál z obou kanálů sondy qPlus přiveden na vstup diferenčního zesilovače, výstupem je
signál odpovídající aktuální výchylce raménka sondy. Pokud je sonda buzena mechanicky,
není třeba obvodu kompenzujícího budicí napětí. V případě elektrického buzení sondy je
výstupem signál z jednoho kanálu sondy a na druhý je přiváděno budicí napětí. Kompen-
zace je řešena stejně jako v případě předzesilovače popsaného v podkapitole 3.3. Vnější
část předzesilovače zahrnuje i další nezbytné prvky jako jsou: zesilovač s měnitelným ze-
sílením pro signál tunelovacího proudu, prvky upravující signál předpětí přiváděného na
vzorek, zesilovač pro napájení piezoaktuátoru pro mechanické buzení sondy a další pod-
půrné prvky jako jsou lineární regulátory napájecího napětí všech použitých analogových
obvodů, atp. První prototyp předzesilovače, který je vyroben a nyní testován společně
s mikroskopem, obsahuje navíc i třetí možnost zapojení obvodu předzesilovače v módu,
kdy výstupním SFM signálem je signál pouze z jednoho kanálu křemenného rezonátoru,
druhý je uzemněn a sonda je buzena mechanicky. Tento třetí mód zapojení umožňuje srov-
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Obrázek 5.2: Část nově vyvíjeného předzesilovače umístěná vně
komory UHV. Červeně jsou naznačeny elektrické cesty při použití
mechanického buzení sondy, modře při použití elektrického buzení
sondy.
nání jednotlivých částí elektrického obvodu při vývoji předzesilovače. Podrobná elektrická
schémata jsou v příloze dizertační práce.
5.2. Sonda qPlus
Následující podkapitola je věnována vývoji a výrobě sondy qPlus pro vyvíjený mikroskop.
Hlavními aspekty při jejím vývoji jsou mechanický design sondy, postup výroby sondy a
příprava hrotu sondy.
5.2.1. Konstrukce sondy qPlus
Hlavními součástmi sondy jsou základní destička, křemenná vidlička, hrot a případně drá-
tek pro nakontaktování vodivého hrotu. Základní destička tvoří tuhou základnu sondy, na
kterou je lepena QTF a zajišťuje elektrické spojení vidličky a hrotu s nosičem sondy. Obr.
5.3 je fotografie navrženého a vyrobeného prototypu základní destičky senzoru. Vyzna-
čeny jsou elektrické kontakty (1) s elektrodami, které spojují elektrické vývody vidličky
s nosičem sondy, montážní otvor (2), přes který je sonda šroubkem mechanicky fixována
k nosiči sondy, elektrický kontakt pro připojení hrotu (3) a pravoúhlé vybrání (4), které
umožňuje přilepit základnu vidličky a zanechat přitom volné jedno raménko. Fixace vid-
ličky i se základnou eliminuje další módy, na kterých by mohla vidlička kmitat a zlepšuje
tuhost vazby mezi vidličkou a podkladem.
První prototyp destičky je vyroben z materiálu FR4 používaného v elektrotechnice
pro výrobu DPS. Důvodem použití je dostupnost litografických technik pro výrobu DPS
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Obrázek 5.3: Fotografie vyrobeného protypu základní destičky na-
vrhované sondy qPlus. Bližší popis se nachází v textu.
a možnost výroby prototypu svépomocí. Kromě prvního prototypu bylo později připra-
veno i několik vzorků destiček vyrobených z UHV kompatibilní aluminy firmou SEANT
Technology s.r.o.. Keramické materiály z aluminy jsou hůře opracovatelné, avšak mají
vyšší tvrdost a tuhost oproti FR4. Mechanické vlastnosti základní destičky mohou mít
vliv na mechanické vlastnosti celého senzoru qPlus (viz podkapitola 2.3).
Křemenná ladicí vidlička používaná pro výrobu senzorů je získávána rozebráním krys-
talového rezonátoru DS26 firmy Micro Crystal AG tak, jak bylo popsáno v podkapitole
2.2. QTF nese označení E158 a je používána v mnoha vědeckých skupinách včetně sku-
piny F. J. Giessibla [9]. Její parametry jsou známé a jsou velice dobře popsány v mnoha
vědeckých publikacích.
Hroty používané pro stavbu senzorů qPlus jsou předmětem vlastní výroby. Pro první
testy mikroskopu jsou používány hroty safírové a hroty z wolframu.
5.2.2. Testy vyrobených sond qPlus
V průběhu výroby i na hotových sondách byly provedeny testy mechanických vlastností
především hodnoty rezonanční frekvence, Q-faktoru a elektromechanické citlivosti sondy.
Při testech byla sonda umístěna v mikroskopu v držáku sondy. Signál sondy byl zesílen
pomocí vyvinutého předzesilovače v módu elektrického buzení sondy. Buzení sondy a
vyčítání signálů bylo prováděno pomocí oscilační jednotky HF2LI. Sonda qPlus vyrobená
na ÚFI je na obr. 5.4.
Obrázek 5.4: Fotografie kompletní finální verze sondy qPlus vyro-
bené na ÚFI, sonda je nalepena na keramické destičce z aluminy a
na konci volného raménka má přilepen safírový hrot.
Měřena byla hodnota rezonanční frekvence senzorů. Vlastní frekvence křemenné vid-
ličky v evakuovaném pouzdře je od výroby naladěna na hodnotu 32 768 Hz, po otevření
pouzdra byl pozorován poměrně konstantní pokles rezonanční frekvence vidličky přibližně
o 13Hz na hodnotu 32 755Hz. Přilepením vidličky na základní destičku v konfiguraci qPlus
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dojde k nárůstu hodnoty rezonanční frekvence na ≈ 33 kHz. Nalepení hrotu na konec vol-
ného raménka způsobí poměrně velký pokles rezonanční frekvence. Velikost poklesu závisí
na hmotnosti nalepeného hrotu a množství lepidla, kterým je hrot přilepen. V případě
hmotnějších hrotů (např. větších krystalků safíru) může rezonanční frekvence klesnout
až ke 20 kHz či ještě níže. Mírná změna hodnoty rezonanční frekvence byla pozorována i
při umístění sondy qPlus do vysokého vakua (při testech mikroskopu v komoře elektro-
nového mikroskopu), po vyčerpání komory byl nárůst hodnoty vlastní frekvence sondy
menší než 20 Hz.
Další zjišťovanou veličinou je elektromechanická citlivost sondy qPlus, tedy závislost
amplitudy výstupního napětí předzesilovače na amplitudě mechanických kmitů volného
raménka sondy. Pro její zjištění existuje několik metod [29, 30]. Použita bude metoda
využívající termálního buzení sondy. F. J. Giessibl [31] uvádí, že podle ekvipartičního
teorému lze vypočítat velikost amplitudy Ath termálních kmitů oscilátoru, tedy i raménka
sondy qPlus:
Ath =
√
TkB
k
, (5.1)
kde T je termodynamická teplota, kB Boltzmannova konstanta a k je tuhost sondy. Pro
pokojovou teplotu T = 300K, a tuhost raménka k = 1900N/m vychází velikost amplitudy
kmitů Ath ≈ 1,47 pm. Tato teoretická hodnota je srovnávána s experimentálně změřenou
amplitudou AV th výstupního signálu z předzesilovače.
V grafu na obr. 5.5 je vykresleno napěťové spektrum výstupního signálu předzesilo-
vače, kdy na vstupu je připojena sonda qPlus, ale není elektricky ani jiným způsobem
buzena. Jedná se tedy o spektrální obraz teplotního šumu signálu vidličky zesílený před-
zesilovačem. Hodnota amplitudy AV th výstupního signálu předzesilovače na rezonanční
frekvenci senzoru qPlus je ≈ 35 µV. Hodnotu citlivosti SV senzoru qPlus tedy můžeme
určit jako SV = AV th/Ath, pro uvedené hodnoty je SV ≈ 23,8 µV/pm.
5
10
15
20
25
30
35
40
f [kHz]
19,9619,94 19,98 20 20,02 20,04
A
V
th
 [
μV
]
Obrázek 5.5: Graf termálního spektra signálu senzoru qPlus zesíle-
ného předzesilovačem. Spektrum je získáno pomocí oscilační jednotky
HF2LI.
5.3. Testy mikroskopu UHV VT SPM se sondou qPlus
V rámci realizace systému UHV VT SPM na ÚFI byla provedena měření s qPlus sondou.
Jako vzorky byly použity vysoce orientovaný pyrolytický grafit (Highly Ordered Pyro-
lytic Graphite – HOPG) a vzorek vytvořený v rámci dizertační práce J. Neumana [32].
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Vzorek byl vyroben následujícím postupem: na vrstvu oxidu křemičitého byla nadepono-
vána 12 nm silná vrstva zlata a následně žíhána při teplotě 1 000 ◦C po dobu 10 hodin za
atmosférických podmínek. Při tomto procesu se na povrchu vzorku vytvořily krystalky
zlata a modifikoval se povrch vzorku. Na povrchu oxidu křemičitého vznikly objekty ve
tvaru kráterů, které jsou po odstranění zlatých krystalků dobře pozorovatelné. Krátero-
vité objekty mají průměr od několika desítek po stovky nanometrů a jejich hloubka je
v řádu jednotek nanometrů. Jejich rozměry (především hloubka) je činí dobrými testova-
cími vzorky pro mikroskopy AFM. Hroty použité při testovacích měřeních byly vyrobeny
z wolframu elektrochemickým leptáním a safíru, které byly použity ve většině uváděných
měření.
5.3.1. Testovací měření při atmosférických podmínkách
Testy mikroskopu při atmosférických okolních podmínkách probíhaly na ÚFI. Pro mi-
kroskop byla zhotovena speciální platforma. Platformu tvoří rozebiratelný kovový box
zavěšený pomocí přibližně 1,5m dlouhých gumových lan na kovové konzole přišroubované
do stěny laboratoře v přízemí budovy A2 Fakulty strojního inženýrství. Kovový uzavíra-
telný box slouží jako elektromagnetické stínění mikroskopu a také jako izolace akustických
vibrací z tohoto důvodu je navíc vyložena vlněnou plstí. Zavěšení boxu na gumová lana
funguje jako účinné pasivní tlumení vibrací budovy. Na box lze připevnit elektronické
UHV průchodky, takže elektronické zapojení mikroskopu zůstává stejné po celou dobu
provozu mikroskopu.
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Obrázek 5.6: Testovací měření STM na mikroskopu UHV VT SPM
na vzduchu. Vzorek je HOPG a hrot stříhaný PtIr drátek. Nahoře je
snímek topografie povrchu a dole profil označený číslem 1 v obrázku
topografie. Parametry měření: předpětí na vzorku 90 mV a velikost
tunelovacího proudu 3,1 nA.
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Naměřený snímek STM je na obr. 5.6. Na snímku jsou patrné atomární terasy a z pro-
filu 1 lze určit jejich výšku, která je podobná výšce jedné atomární vrstvy grafitu 3,4 nm.
Přesná kalibrace skeneru nebyla provedena, proto rozměry měřených struktur vzorku jsou
mírně odlišné od teoretických rozměrů. Zobrazení atomárních schodů je velice dobře ro-
zeznatelné, avšak v obrázku je patrný také šum viditelný i v profilu 1. V průběhu měření
bylo zjištěno, že se jedná o elektrický šum pocházející pravděpodobně od špatně kompen-
zovaného transimpedančního zesilovače pro tunelovací proud. Obvod předzesilovače bude
podroben dalším testům a úpravám. Měření v módu STM však ukázalo správnou funkci
celého systému.
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Obrázek 5.7: Snímek povrchu HOPG v režimu FM-AFM s qPlus
sondou se safírovým hrotem. Nahoře je zaznamenána topografie, dole
výškový profil po úsečce označené 1 v snímku topografie. Parame-
try měření/sondy: ∆f = +15 Hz, f0 = 27,344 kHz, Q ≈ 1500,
k = 1900 N/m.
Dále bylo přistoupeno k měření v módu FM-AFM pomocí sondy qPlus se safírovým
hrotem. Zhotovené snímky jsou na obr. 5.7 a obr. 5.8. Zkoumaným vzorkem byl v tomto
případě grafit HOPG. Snímky 5.7 a 5.8 byly měřeny stejnou sondou na stejném místě
na povrchu vzorku, rozdíl mezi snímky je v použití různých parametrů měření. Snímek
5.7 byl měřen s kladným frekvenčním posunem o hodnotě +15 Hz, tedy v režimu od-
pudivých sil. Oproti tomu snímek 5.8 byl měřen v režimu přitažlivých sil s nastaveným
frekvenčním posunem ∆f = −10Hz. Snímky zobrazují dobře rozlišitelné atomární terasy.
Pod oběma snímky jsou extrahované výškové profily, které zobrazují výšku atomárních
schodů. V obou případech je výška atomárního schodu přibližně 320 pm, kvůli nepřesné
kalibraci skeneru neodpovídá hodnota teoretické velikosti 335 pm. Vertikální rozlišení je
v obou případech obdobné a dosahuje hodnot v řádu setin nanometrů. Rozdílné je však
rozlišení laterální, ač byl použit identický hrot. Snímek měřený v režimu přitažlivých sil
má ostřeji vykresleny kontury jednotlivých schodů.
Na obr. 5.9 je graf průběhu hodnoty frekvenčního posunu v závislosti na vzájemné
vzdálenosti hrotu a vzorku. Měření proběhlo se stejnou sondou, vzorkem i se stejnými
parametry jako při měření předchozího snímku 5.8. Průběh byl měřen při vzdalování hrotu
od vzorku. Naměřený průběh je velice podobný s daty uvedenými v odborném článku D.
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Obrázek 5.8: Snímek povrchu HOPG v režimu FM-AFM s qPlus
sondou se safírovým hrotem. Nahoře je zaznamenána topografie, dole
výškový profil po úsečce označené 1 na snímku topografie. Zobra-
zen je stejný výřez jako na snímku 5.7. Parametry měření/sondy:
∆f = −10 Hz, f0 = 27,344 kHz, k = 1900 N/m a amplituda kmitů
hrotu A ≈ 178 pm.
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Obrázek 5.9: Graf závislosti frekvenčního posunu ∆f na vertikální
vzdálenosti hrotu a vzorku. Měřeno při stejných parametrech jako
snímek 5.8.
Wastla [33], pojednávajícím o měření grafenových povrchů se sondou qPlus se safírovým
hrotem, tedy s podobným uspořádáním experimentu. To potvrzuje funkčnost navrženého
konceptu měření se sondou qPlus. V grafu 5.9 je vidět poměrně velký šum ve frekvenčním
posunu, který ovlivňuje kvalitu měřených snímků. Měření v režimu přitažlivých sil je
v důsledku tohoto šumu nestabilní. Původ šumu ve frekvenčním posunu je pravděpodobně
v elektronice UHV předzesilovače, jeho zkoumání bude předmětem budoucích prací.
Testy mikroskopu se sondou qPlus v režimu AFM prokázaly funkčnost celého sys-
tému. Naměřená data dosahují atomárního rozlišení ve vertikálním směru v obou zkou-
šených módech STM i FM-AFM. Měření FM-AFM bylo provedeno i v režimu přitažli-
vých sil. Zjištěny byly nedostatky spojené především s elektronikou vyvíjeného předzesilo-
vače UHV. Laterální rozlišení mikroskopu bylo omezeno nedostatečnou ostrostí použitých
hrotů.
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ZÁVĚR
Závěr
Dizertační práce vznikala především na Ústavu fyzikálního inženýrství Fakulty stroj-
ního inženýrství VUT ve skupině AFM pod vedením prof. Tomáše Šikoly a na univerzitě
v Hamburku (Universiät Hamburg) v SPM skupině Prof. Rolanda Wiesendangera, kde
autor strávil 7 měsíců na studijní stáži v průběhu doktorského studia. Práce se zabývá
mikroskopií s rastrující sondou se zaměřením na techniky využívající senzory vyrobené
z křemenných rezonátorů, především pak sondu qPlus.
Autor ve skupině AFM na ÚFI pracoval na vývoji elektroniky univerzálního řídicího
systému SPM. Dále spoluprácoval na vývoji mikroskopu UHV VT SPM určeného pro
práci v UHV komoře simultánně s mikroskopem SEM, který je vyvíjen v rámci projektu
AMISPEC. Do zmíněného mikroskopu implementoval technologii sond qPlus a provedl
testování navrženého řešení. Autorova práce v SPM skupině na univerzitě v Hamburku
probíhala na projektu vývoje nového SPM systému se sondou qPlus vhodného pro použití
v UHV při teplotách kapalného helia a v silných magnetických polích. Autor provedl návrh
nového těla mikroskopu SPM, návrh designu sondy qPlus a návrh elektroniky pro měření
se sondou qPlus. Nový mikroskop byl také realizován a úspěšně testován v atmosferických
podmínkách v módu STM i AFM.
V první fázi byl vyvinut univerzální řídicí systém pro měření metod SPM. Univerzalita
systému je míněna jednak ve smyslu možnosti využití s různými typy SPM mikroskopů,
ale také ve smyslu rozmanitosti technik SPM, které je systém schopen měřit. Celý systém
byl navíc navrhován tak, aby byl otevřený a jednoduše upravitelný či rozšířitelný v případě
použití pro budoucí projeky zahrnující nové typy mikroskopů a technik SPM.
Řídicí systém je složen z několika elektronických jednotek, přičemž komplexnější di-
gitální/analogové jednotky komunikující s řídicím počítačem byly zakoupeny. Konkrétně
se jednalo o řídicí jednotku SPM MK2-A810 (firmy SoftdB) spolupracující s open-source
softwarem GXSM a o oscilační jednotku HF2LI (firmy Zurich Instruments). Ostatní jed-
notky (z většiny analogové) byly na ÚFI vyvinuty, zhotoveny a otestovány. Jedná se o:
jednotku univerzálního napěťového zdroje (zahrnujícího i vysoké napětí pro provoz piezo-
keramických prvků), jednotku vysokonapěťového zesilovače schopného ovládat piezoelek-
trické skenery (především trubkové), kombinovaný předzesilovač pro tunelovací proud a
pro kontaktní AFM (s optickou detekcí pomocí senzoru PSPD) a kombinovaný předzesi-
lovač pro tunelovací proud a pro sondy SPM založené na křemenných ladicích vidličkách.
V takovéto konfiguraci je systém schopen měřit většinu základních technik SPM jako jsou:
STM a příbuzné, statické i dynamické techniky SFM a také spektroskopická měření.
Řídicí systém byl využit pro práci s mikroskopy vyvíjenými na VUT. Prvním byl mik-
roskop UHV SPM, v němž nahradil zastaralou měřicí jednotku a stal se součástí systému
mikroskopu. Dále byl řídicí systém využit při testech na prvním prototypu mikroskopu
UHV VT SPM určeného pro simultánní měření s mikroskopem SEM. Pro práci s druhým
prototypem mikroskopu byl řídicí systém upraven a doplněn o nové prvky. Nové jsou za-
koupené řídicí jednotky pro ovládání komerčních součástí skeneru a makroposuvů. Nově
je vyvinuta a vyrobena jednotka pro offset a modulaci signálů pro ovládání skeneru. Takto
upravený systém bude využit i s finální verzí vyvíjeného mikroskopu UHV VT SPM.
Práce, které probíhaly ve skupině SPM na univerzitě v Hamburku, byly vedeny prof.
Alexanderem Khajtooriansem. Navržen byl nový systém SPM s technologií qPlus do té
doby na UHH nepoužívanou. Vyvinut a vyroben byl nový mikroskop UHV LT SPM
založený na konstrukci mikroskopu UHV LT STM vyvinutém a používaném na UHH.
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Jeho vývoj zahrnoval návrh nového těla mikroskopu, návrh držáku sondy qPlus, návrh
mechanické podpory skeneru pro in situ výměnu sondy a návrh samotné sondy qPlus.
Kromě mikroskopu byly navrženy a vyrobeny dvě varianty UHV předzesilovače pro sondy
qPlus, přičemž jedna z verzí předzesilovače byla určena pro práci v nízkých teplotách
přímo v těle mikroskopu. Mimo jiné byly provedeny přípravné práce na kryostatu UHV
LT SPM systému.
Po vyrobení všech součástí systému byla provedena testovací měření na vzduchu. Apa-
ratura byla testována v módech STM a AFM. STM byla měřena pomocí qPlus sondy
s leptaným hrotem se slitiny PtIr (sonda nebyla buzena ke kmitům). Na povrchu vzorku
HOPG bylo dosaženo atomárního rozlišení. Testovací měření v módu AFM bylo prove-
deno se stejným hrotem i vzorkem. Dosaženo bylo zobrazení atomárních teras o výšce
jedné atomární vrstvy, tedy 335 pm.
Třetím tématem praktické části dizertační práce je implementace technologie sond
založených na křemenných rezonátorech do systému UHV VT SPM schopného simultán-
ního měření s mikroskopem SEM. Mikroskop UHV VT SPM je vyvíjen na ÚFI v rámci
projektu AMISPEC.
V rámci této části byl navržen a vyroben prototyp UHV předzesilovače. Předzesilovač
je složen ze dvou částí – UHV část je vložena přímo do těla mikroskopu, čímž je mini-
malizován vliv vnějšího rušení na citlivé a slabé signály experimentů SPM. Druhá část
předzesilovače určená k dalšímu zpracování signálů je připojena k elektrické průchodce
z UHV komory. Předzesilovač je uzpůsoben pro měření STM a dynamického módu AFM
s křemennými sondami buzenými jak elektricky, tak i mechanicky.
Dále byly vyvinuty a vyrobeny sondy qPlus vhodné pro použití v mikroskopu UHV
VT SPM. Byla navržena základní destička senzoru a postup výroby sondy. Sondy byly
otestovány a určeny jejich parametry důležité pro vyhodnocování provedených měření.
Dosažená hodnota Q-faktoru sond na vzduchu byla přibližně 1700. Byly zjištěny a po-
rovnány parametry sondy na vzduchu a ve vysokém vakuu. Veškeré zkoušky a měření
se sondami qPlus probíhaly v módu elektrického buzení sondy kvůli zachování kompati-
bility s paralelně probíhajícími měřeními se sondami vyrobenými z volných křemenných
vidliček.
Byla provedena testovací měření v módech STM a FM-AFM s nově vyrobenými son-
dami a UHV předzesilovačem. Měření byla provedena na vzduchu a také ve vysokém
vakuu v komoře s mikroskopem SEM. Testovací měření mikroskopu prokázala uspokojivé
výsledky, jak při STM na vzorku HOPG, tak při FM-AFM na vzorku se strukturami
z oxidu křemičitého a také na HOPG. Ve vertikálním směru bylo dosaženo atomárního
rozlišení na vzorku HOPG. Při testech byla také zjištěna poměrně vysoká hladina elek-
trického šumu pocházející pravděpodobně z STM části UHV předzesilovače.
Nadcházející dílčí úkoly autora na mikroskopu UHV VT SPM jsou především zkou-
šky mikroskopu s qPlus sondou v módu mechanického buzení s diferenčním vyčítáním
signálu sondy, pro které je již vše připraveno. Následně testy a úpravy nedostatků UHV
předzesilovače. Dále testy simultánního měření FM-AFM a STM a dalších pokročilých
technik SPM specifikovaných v zadání projektu AMISPEC. Rovněž výroba konečné verze
UHV předzesilovače, především jeho UHV kompatibilní části s DPS vyrobenou z destičky
aluminové keramiky. V poslední fázi projektu budou zkoušeny další typy sond založené
na křemenném rezonátoru. Ukončení vývoje mikroskopu UHV VT SPM v rámci projektu
AMISPEC je plánováno na konec roku 2016.
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